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En la realizacifm de reacciones de intercambio de j.o—
nes se deben verter de modo sucesive diferentes soluciones socbre la resi
na que contiene los grupos activos para intercambio,

In este caso, dentro del marco de un clclo de intercam
blio, se campletan en general las siguientes etapas:

1) la resina cs cargada empliemente con el iln A y es
cubierta con agua; no obstante, se han conocddo también procedimientos -
en los cuales la resina de la que se habia evacuado el lfquido era empled
da para la siguiente etapa (2) (véase solicitud de patente alemong = w =
P 25 08 228,4-142).

2) la resina recibe una solucién que contiene el cam— |
puesto idnico B-X. Bste proceso debe dar lugar &l intercambio Gtil de A
por B ("carga®). Se obtiene una solucién que contiene el campuesto idni=
co A-X,

Se prosigue la ctapa del procedimiento hasta llegar a
una concentracién limite establecida de B en la solucidn saliente que —
contiene A - X,

3) Ia resina estf ahora cargede ampliamente com el idn
B - en lugar de con A -, v cubierta con una solucidén que contiene los —
compuestos iénicos A-=X y B=i{, Luego la resina es lavada con agua hasta -
quedar libre de la solucién de producto (A - X / B - X),

4) A contimiacién la resina recibe una solucién que —
contiene el campuesto ifnico A=Y y que debe producir el cambio de carga
mis completo posible de la resina intercambiadora de B a A ("regenera—
cidn'')e

De la resina sale una solucién que contiene al comien- |
20 sobre todo el compuesto iénico B = Y y g contimacién centidades cre-
cientes de A - ¥,

5) Inego la resina intercembiadora es lavada con agua

hasta quedar libre de producto., La solucién saliente contiene los compues
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tog idnicos A = ¥ y = en menor concentracién - B - Y con concentracién -
total decreciente.

El proceso es proseguido hasta llegar a una deseada e
concentracidn lfmite de A ~ Y o de B-Y en las aguas de lavado, Intonces
la resina est§{ nuevamente dispuesta para la etapa de procedimiento segin
1).

Ahora bien, es sabido que la reaccidn global que tiene
lugar dentro del ciclo de intercambio (véanse etapas (2) y (4) )

R I A W A — A=eX+BawY

no transcurre con rendimiento cuantitativo, Por el contrerio, se debe -
utilizar un compuesto iénico - por ejemplo el A - ¥ - siempre en un exce
so més o menos grande sobre el equimolar en lo que se refiere al otro,
dsto ocurre scbre todo cvando se emplean intercambiadores de cationes -
fuertemente 4cidos o intercambiadores de aniones fuertemente bésicos, —
Por ejemplo, pars estos intercambiadores el consumo de agente pera rege—
neracién puede encontrarse entre 150 y 3005 de la teorfa (véase Ullmamn,
volumen 8, tercera edicidn (1957), pdgina 833), NS ébstante, la utilize-
cién de tem elevados excesos de ngente de regeneracién es por wn lado my
entiecondmica, sobre todo cuando pasan a intercembio soluciones concen-
tradas por razenes preparativas ~ tal camo se deascribe por ajemplo en la
memoria de patente alemena (solicitud de patente alemana P 25 08 228,4~
~42) = 4 ya que en este caso los costos de agente para regeneracién gra~
van muy intensamente el precio del producto, Por otro lado, la utilizaee
cifn de elevados excesos de agente de regeneracién es desventajosa, ya —
que el exceszo pesa a las aguas resicduales y actia conteminendo el embien
te. |

En tal caso se debe tomar en consideracién qﬁe el exce
so consunido de agente para regeneracién es tanto mayor cusnto mayor de-
be ser la capacidad volumétrica dtil del intercambiador, o puede ser me-

nor si. uno se comtenta con una capacidad volumétrica menor de la resina
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intercanbiadora (véase, por ejemplo, R. Dorfmer, "Ionensustauscher”, Val
ter De Gruyter € Co., 32 edicién, Berlin (1970), pdgina 143).

Vo obstante, se desea precisamente realizar la reac-—-
cién global que tiene lugar en la resina intercambiadora tanto con canti
dades lo mis posible estequicmétricas, es decir por ejemplo sin grandes
excesos de agente para regeneracién, como tembién con elevado grado de -
aprovechamiento de la capacidad relativemente pequefia que actualmente se
encuentra disponible en el caso de las resinas intercanbledoras que se -
pueden adquirir,

Ho han faltado intentos de lograr esto. Asf, en la sow
licitud de patente alemana F 76C3 IVa/l2 g se ha intentado llegar a wn -
mejor aprovechamiento del agente para regenerscidn, dividiendo a éste en
varias fracciones o utilizemdo las aguas de lavado como agente para rege
neracién previa,

No cbstante, tal como se describe en la memoria de pa-
tente alamana 1,417,643, también en este método era muy clevado el consu
me de agente para regeneracién., Ademfs de ello la divisién en fraccicnes
del agente para regeneracién significa gastos téenicos adicionales y so=
bre todo para la técnica de medicidn v regulacidn, lo cual dificulta la
realizacién del procedimiento y sumenta las posibilidades de errores.

Otro procedimiento conocido (memoria de patente britd-
nica 641,952) recoge en fraccicnes separadas, tras lavado con agua, el -
agente para regeneracién que ha quedado en el intercambiador al final del
proceso de regeneracién, y lo utiliza de nuevo - eventualmente despuds -
de aumentar la concentracién con agente de regeneracidn de mueva aporta-
cién~, Tompoco este procedimiento tiene ninguna ventaja on comparacién -
con el precedentemente mencionado en lo que se refiere al ashorro de agen
te para regeneracién, tal camo se describe en la memoria de patente ale-
mana 1,412,500 v tiene la misma desventaja del elevado gasto técnico,

Lo miswo ocurre también con el procedimiento descrito
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en la memoria de patente alemana 393,044 y en la memcria de patente de -
los Estados Unidos 1,485,334, en el cual la solucién de sal de regenera-
cién retenida ol lavar el intercembiacor debe ser almacenada en capas =
superpuestas evitendo un perjudicial mezelado (véase tanbién la orfticae

de este procedimiento en la memoria de patente alemana 1,442,500),

Tabién en la memoria de patente de los Hstados Unidos
2,754,261 se intenta diamirmir el exceso de agente para regeneracién ro-
cogiendo el agente para regeneracién recuperado al lavar la resina y vol
vidndolo a utilizar, a saber en un nimerc ilimitado de recipientes, po——
ro ventajosamente en cuatro recipientes, También en este caso, al mismo
tiempo que se obtiene un escaso éxito se necesita un elevado gasto téeni
co para la recogida, €l almacencmiento y el mueve vertido de fracciones
en cl orden de sucesidn correcto,

Hl procedimiento descrito en la memoria de patente ale
mana 1,417,643 intenta explicar las desventajas que aparacen en los pro-
cedimientos anteriormente menciconados en lo que se refiere a la activi-
dad y al rendimiento, por el heclo de haberse comprobedo que'la pequeiia
eficacia de estos procedimientos se debe a que las partes de soluciones
utilizadas de nuevo se mezclan antes de, ¥y durente, la nueva utilizacién|

Estes desvantajas deben ser evitadas en la memoria de
patente alemana 1,417,643 almacenando las partes de soluciones por un lg
do en difarentes recipientes para almacenmciento y por otro lado median-
te dispositivos especiales, disponiéndolns en copas con densidades espe-
cfficas decrecientes ha;:ia arriba, de manera que se evite un supuesto —
nezclado perjudicial,

Tal como se ha camprobado en la memoria de patente ale
mana 1,442.500, el procedimiento descrito en la memoria de patente alemg
na 1,417.643 todavia no es éptimo en lo que se refiere a la evitacidn —
del perjudicial mezelado, ya que también en la disposicién en capas den-

tro de un recipiente para almacensmiento y en el caso de diferencias de
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densidades s8lo pequeiias, se puede llegor al mezclado como consecuencin
de un entremezclamiento debido a conveccién v a sacudidas, y por consie-
guiente se perdian las ventajas del proceﬂin;iento.

Abhora bien, para evitar estas desventajas, las partes
de disolvente a utilizar de muevo se dividen en un gran mfmero de fraccig
nes, que son almacenadas en difcrentes reciplentes para almacenamiento y
deben ser utilizadas de muevo en el orden de sucesidn correcto,

Este procedimiento se ha conocido en el sector especia
lizado como proceso de fracciones intensivo (PFI) (véase por ejemplo R,
IBnigschmid-Grossich, "Chemie Ing, Tecim," 47 (1975), 605; W, Srbschwen-
dér, “Chemie Inge Techn,", 47 (1975), 607). Bn tal caso es sabido que de
bido al complicado control - que es necesario para el procedimiento -~ se
puede llegar a un grado de errores considerable y por comsiguiente a un
fracago, por lo menos tramsitorio, del procedimiento (véase loc. cit. =
Chemie Ing. Techn,', 608), lo cual trae oonsigo extraordinarias desven—
tajas econémicas, sobre todo cuando el procedimiento debe ser utilizado
dentro del marco de un extenso proceso téenico,

In un gren nfmero de solicitudes de patente y memorias
de publicncién alemanas se realiza el principio fundamental del procedie
miento en lo que se refiere a la necesidad de un gren mimerc de fracc;?.o-
nes y de equipos awdliares téenicos adicicnales (véanse D05 1,442,942,
1,642,805, 1.642.812, 1,642,813).

Los procedimientos arriba mencionados se refieren de -
modo general al modo de procedimiento em el cual las soluciones conduci~
das sobre la resinag dentro del marco de un ciclo de intercambio, fluyen
durante la carga y la regeneracién (etapas (2) y (4) ) en la misma direc
cién sobre la resina ("procedimiento en isocorriemte'),

Se ha puesto shora de manifiesto que en el caso del -
procedimiento en contracorriente se debe disminuir de modo gemeral la e

cantidad de agente para regeneracién en camparacibn con el procedimiento
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en isocorriente (vdase R, Dorfner, loc, cit.) Asf - por ejamplo en el =

procedimiento de lecho en suspensién - en condiciones comparables con ——

una capacidad Gtil de 1,3 Val/litro de resina se debe disminuir el consu

mo de agente para regeneracién de un intercembiador de cationes fuertemen
te 4cido desde aproximadamente 1957 de la teorfa en el caso del procedi~

miento en isocorriente haste 15G35 de la teorfa (vdase figura 1),

Tembién para el procedimiento en contraccrriente Se e
aplicd el proceso de fracciones intensivo, en el cual wn gran nimero de
fracciones de agente para regeneracién en exceso debfmn ser recogidas con
elevado gasto téenico, debfon ser almacenadas y alimentadas de nuevo al
sistema en el orden de sucesién correcto, con el fin de hacer dtil, en =
el caso del tratamiento de agua con 103-105% de la teorfa de agente de -
regeneracidn, el 605 de la capacidad total de un intercambiador de catico
nes fuertemente 4cido (DOS 1,642,810),

Los procedimientos téenicos conocidos para la realize-
cién lo nés cuantitativa que sea posible de las dos remcciones de inter-
canbio de iones que transcurren dentro del marco de un ciclo de intercam
bio, con simulténeo aprovechamiento lo mAs elevado que sea posible de la
capacidad de la resina, sblo logran su meta, por ejemplo de memera en of
conocida, almacenando de wonera en s{ conocida el exceso utilizado de ——
agente para regeneracifn que es recogido al regenerar y lavar (etapas —
(4) v (5) ) bien sea por disposicién en copas o mejor por divisién en un
gran nimero de fracciones sin wn mezclado perjudicial, y utilizéndolo de
nmevo,

iistos procedimientos exigen para su realizacién wn ele
vado gasto técnico v de téenica de control con el fin de gobernar el — -
trangcurso del trabajo complicado v por lo tanto susceptible de parturba
clones,

Ba misién del invento la realizacién de reacciones de

intercanblc de iones, en las que con un aprovechamiento lo mds elevado -
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posible de la capacidad de la resina de intercambio de icnes, las dos =
reacciones que tienen lugar dentro de wn ciclo de intercanbio con los w—
grupos activos para intercambio de la resina transcurren con rendimiento
casi cuantitativo una con relacién a la otra, a saber sélo con un escaso
gasto témico y por lo tanto con una seguridad en trabajo Sptima,

Sc ha encontrado ahora que la realizacién de las dos -
reaccicnes que transcurren dentro del marco de un ciclo para intercambio

de iones -~ en lo que sigue dencirinadas carga y regeneracién -~ se efectia

de modo técnicamente muy sencillo con rendimiento casi cuentitetivo una

con respecto a la otra y con elovado aprovechamiento de la capacidad de

la resina, si en al menos wna de las dos reaccicnes = que en 10 que Sl

| gue o5 denaminada regeneracién - las corrientes liquidas que salen de la

resina durante la alimentacién del agemte para regeneracién y durente el
lavado, tras haber alimentado el agente de regeneracién, siempre que to-
davfa contengan agente para regeneracién précticamente aprovechable, son
recogidas - en forma de wna ‘nica fraccibn -~ cue es homogénea en lo que
se refiere a la cemposicién y a la densidad -, después de lo cual esta ~
solucién es utilizada de muevo en la siguiente regeneracién y, antes de
introducir agente para regeneracién de mueva aportacién, es vertida mie~
vamente en la resina, conduciéndose tanto esta fraccién nuevamente utili
zada camo también 6l agente para regeneracién de nueva aportecibn en con
tracorriente para la carga sobre la resina,

De acverdo con el procedimiento segfin el invento se ha
cen superfluas todas las medidas de precaucién indispensablemente necesa
rias hasta ghora para impedir un mezclado a fondo de las partes de solu-

ciones recogidas y que han de ser utilizadas nuevemente, Inclusc por el

|contrario, la solucién recogida — caso de que se desee - puede ser mezcla

da a fondo antes de ser conducida de nuevo a la resina,
Fediante el procedimiento de acuerdo con el invento se

evita el modo de realizacién, camplicado y por lo tanto inseguro en tra=
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bajo, de los procedimientos convencicmales, que tienen la misién de obtg
ner un elevado rendimiento y un elevado aprovechamiento de la capacidad,
v esto manteniendo un elevado rendimiento y un elevado aprovechamiento -
de la capacidad,

1 &xito del procedimiento de acuverdo con el invento
no era previsible, ya que el sector especializado tenfa la opinidn de =
que habfa de evitarse indispensaeblemente un mezclado de las partes de so
luoidn que salfon de la resina, que estaban diferentemente concentradas,
y previstas para la nueva utilizacién (loc. cit, memoria de patente ale-
nang 1.417.643), Incluso el almacenamiento escalonado segin las densida-
des en capas de estas pertes de solucién debfa ser parjudiéial, de modo
que el almacensmiento por separado en un gran nfmero de recipientes para
fracciones era considerado ocma el dnico cemino posible (memoria de pa—
tente alemena 1,442,500),

Dste prejuicio téenico es contradicho totalmente por
el procedimiento de acuerdo con el invento,

El procedimiento de acuerdo con el invento es apropia
do tanto para el empleo en la recuperacién de &cidos orgénicos fuertes,
tal como por ejemplo del 4cido cis~epoxisucefnico a partir de sus sales
de metales alcalinos V(Véase solicitud de patente alemana P 25 08 223,44~
12) como terbién en el caso de la liberacién de dcidos orgénicos débiles,
tales como por ejamplo Acido acdtico, a partir de sus sales de retales al
L:alinos (véase iijenplo 2) con eyuda de intercambiadores de cationes fuer
temente doidos, No obstante, él procedimiento puede ser empleado con igual
rentaja por ejemplo en el caso de la utilizacidén de intercambiadores de
wmiones fuertemente bésicos, o también se puede aplicar dentro del marco
He un proceso de tratemiento de agua con intercambiadores tanto de catiom
nes como tanbidn de aniomes,

Las partes de solucién que salen de la resina al menos

bn una de las dos reacciones - que aqui es designade como regeneracién -




10

15

20

25

30

| cargado con 4lcali v se almacena la solucién, por ejawplo a partir de =

1ipja nam. 16 8095..

durante la alimentacidn de la solucién de reaccidn (es decir del ngente
para regeneracién) y el subsiguiente lavado posterior, y que prictica-
mer.xte ya no contienennada de agente para regeneracién aprovechable, son
retiradas v conducidas a wna utilizacién adicional o también son dese-
chadas, dependiendo de los casos,

¥n este caso, dependerd de las corrgspendientes circmg
tencias ciales hen de ser las partes de solucién que han de ser evacua-
das immediatamente y clales han de ser almacenadas de muevo y utiliza-
das nuevamente,

Por .un lado, naturalmente, el volumen de las partes -
de solucidn almacenadas deberd ser lo mfds pequefio posible, para que no
tenga que moverse una carga inerte de lfguido innecesariaj por otro la—
doy de las corrientes liquidas que salen de la columna se escogerd la -
fraccidn que contenga la mayor parte de agente para regeneracién en ex—
ceso (A = Y) y posea el minimo contenido de B = Y (correspondientemente
a la ecuacién I y por ejemplo la etapa 4).

Zsto es posible, entre otros modos -~ tal como se indi~-
ca.con mayor detalle en los ejemplos -~ sencillamente por control del =

pH, si se regenera con Scido clorhidrico un intercambiador de cationes

pH 0,5 en la salida del intercambiador de cationes, as{ camo por temi-
nacién del almacenamiento durante el subsiguiente lavado posterior a —
partir de un pH 1,5 en la salida,

No obstante, estos datos no son vilidos de un modo ge-
neral, sino que en cada caso individual se ajustan a la correspondiente
camposicifn de las soluciones salientes, El perfil de concentraciones -
de las mismas es dependiente a su wvez de los pardmetros de experimenta-
cién correspondientes tales como por ejemple la fama geanétrica del in
tercamhio, la velocidad de cixculacién, el tipo de la solucién de reac-

¢ifn utilizada y de la resina intercambiadora.




10

15

25

30

Hoja nom. 11 8096 .

El procedimiento no estd limitado al empleo dentro de
determinados procedimientos en contracorriente, sino que por el contra-
rio puede ser crmpleado en todos los procedimientos em contracorriente —
conocidos - por ejemplo en el caso de procedimientos en lecho en suspen
sifn o en procedimientos en lecho comprimido.

El procedinmiento de acuerdo com el invento es suscep-
tible de amplearse universalmente para todas las reacciones que transcu
rren con ayuda de intercambiadores de icnes de acuerdo com la ecuacién
I v puede ser aplicado a las dos reacciones que tienen lugar dentro de -~
un clclo de intercambio, BEn este caso el procedimiento no es limitado de
ningdin modo por el tipo del intercambiador de iones,

Evidentemente el procedimiento puede ser empleado tem
hién dentre del marco de procesos de intercambio de iones, en los cuales
se utiliza mds de wna columa de intercembio, Dentro del marco de deter
minados procesos (vdase solicitud de patente alemena P 25 08 228,4-42)
se utilizan por ejemplo tres columas de intercambio de iones, de las -
cuales sicmpre una se encuentra en la fase de regeneracidn, El procedi-
mdento de acuerdo con el invento se realiza entonces utilizando las par
tes de solucidn almacenadas siempre para la colums de intercambio que
estd dispuesta para la siguiente regeneracidn,

De este mxlo se pueden combinar las ventajas del pro-
cedimiento segin el invento de modo general oon las ventajas de cuales~
cuiera otros modos de realizacién de procedimientos en contracorriente,

#El procedimiento de acuerdo con el invento puede ser
utilizado tembién para reacciones de intercambio de icnes en un medic =
no acueso.”

El invento es explicado con mis detalle con ayuda de
log siguientes ejemplos, y las layendas de las figuras son las siguien-

tes:
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Levenda de la ficura l.

Puncidn 1 : Procedimiento en isocorriente

Puncidn 2 : Procedinmiento en lecho en suspensidn

1,2 : capacidad dtil de un intercambiador de caticnes fuertemente dcido

en funcién del consumo de dcido clorhidrico en el caso del tratamiento

de agua en condiciones comparables; fuente: folleto de la socieded BPayer

"MDas Lewalit-Schwebebettverfalhren", un sistema sencillo para el interw-

cambio de icnes en contraccrriente, Figura 7, edicién de 1.4,1972,

Puncién 3 : Ejemplo camparativo 1

Puncibn 4 ¢ Intercambio de iones de acuerdo con el procedimicento segin
el invento correspondiente al Ejemplo l.

Levenda de la fiqura 2,

Punciones 3, 4 : Idéaticas a las funciones 3, 4 en la figura l.

Bjemplo 1:

Zl procedimiento es explicado con ayuda de la figura
3. La colume intercarbiadora 1 (didmetro interior 50 mm, altuwra 1,0 me
tros) contiene en una altura de capas de aprowimademente 9CO rm 1,75 1i

tros de resina hfmeda del tipo de un intercambiador de cationes fuerte-—

' mente dcido a base de poliestireno/divinilbenceno con dcidos sulfénicos

camo grupos activos para intercambios la resina llena en el estado rege
nerado aproxinadamente 05 del volumen libre entre dos placas perforadas.

la carga se efectia desde abajo a través de la condug
cidn 4 con un grado de carga especifico de 1,5 - 1,6 litros/hora por Li~
tro de resina; la solucidn de producto es retirada a través de la condug
cidn 5,

Se emplea wna solucifn que contiene C,553 moles/litro
de una mezcla de &cidos (19 en moles de dcido DL~terthrico, €75 en mo-~
les de &cido cis-epoxisuccinico) parcialmente en forma de los dcidos 1i

bres, parcialmente en formma de las sales sbdicas y 1,06 moles/litro de -

icnes Na+. In este caso es cargada la columa de intercenbio de la que —
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se ha evacuado agua. Se continla la operacién de carga hasta que en la -
salida 5 la concentracién de Na@ exceda de aproxdimademente 100 ppm, La -
concentrecién de Na' de toda la solucién retirada a través de 5 es en —
premedio menor de 5 pp, La solucidn que ha quedado en la columa es deg
plazada a través de la conduccidn 6 con agua totalmente desalinizads y ~
es evacvada a través de la conduccién 7.

Para la regeneracién de la columna cargada con Na+ sa
procede del siguiente modo:

En primer témino el ocontenido del recipiente 2 ~ que
contiene la fraccién almacenada de fcido clorhfdrico - es vertido a tra—
vés de la bawba 3 y la conduccidn 10 desde arriba al intercambiador 1 con
un grado medio de carga especifica de aproximademente 5-10 litros/hora -~
por litro de resina, después de lo cual se conduce desde arriba sobre la
resina dcido cleorhidrico de nueva aportacién al 103 en peso a través de
la conduccién 11 también con 5 = 10 litros/hora por litro de resina, Des
pués de terminada la adicién de deido clorhidrico se lava el intexcambia
dor con agua totalmente desalinizada hasta queder libre de docide a través|
de la conduecién 6 con un grado de carga especffica de 10-15 litro/hora
por litro de resina,

Durente la alimentacién del contenido del recipiente =
2y &cido clorhfdrico de mueva aportacién y aguas de lavado, se retira la
porcién saliente de l.primero a través de la conduccién 8 y a partir de
un pH = 0,5 se almacena nuevemente tras el recipiente 2 (a través de la
conduecién 9), El almacenamiento es interrumpido cuende se alcemza en la
salida wn pH de 1,5; entonces la porcidn saliente es retirada muevemente
a través de la conduccién 38, La solucién almacenada en 2 es mezclada hag
ta howogeneidad,

A lo largo de 10 ciclos de intercamnbio, que se llevaron
a cabo tras haber obtenido valores constentes de los fndicos de trabajo,

resultd el siguiente balance:
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Acido wuesto en libertad (retirado a través de 5) @ 26,75 val.

Cantidad empleada de deido clorhidrico de nueva ——

aportacidn : 28,35 val.
Diferencia de 11 en 2 (12 ensayo/102 ensayo) : 0,55 val, de diaminucién
i - cantidades empleadns de KC1 28,20 val,
Conaumo de MC1 para regeneracién : 108,0 % de la tecrfa,
Capacidad 4til de la resina : 1,53 val/litro de resi

13,
La solucifn almacenada en 2 tenfn un volumen en prome=

dlo de 2,000 ml, contenfn en promedio 0,78 val/litro de iones H' y 0,96
val/litro de cloruro de sodio,

Ia curva 4 en las figuras 1 ¥ 2 reproduce la dependen-
cia entre la capacidad Gtil y ¢l comsumo de agente para regemeracién en
el caso de une adecvada realizacién del experimento.

Biemplo comparativol:

In el miswo sistemn de gparatos -~ que se describe en -|
el Ejempio 1 - se realizarcn 3 ciclos de intercembio sin almacenamiento
tras el recipiente 2 y sin mueva utilizacién de una solucién procedente
del recipiente 2 en condiciones de experimentacién por lo demds totalmen
te idénticas, Las partes de solucién salientes durante la alimentacién -
de 0L de mueva aportacim v el subsiguiente lavado posterior fueron xe-
tiradas de modo oontimuo a través de la conduccién 8,

fn promedio se obtuvieron los siguientes resultados:

Cantidad empleada de Il : 1,62 val/litro de resina
Acido liberado & Na®© intercambiado : 1,355,0 val/litro de resina
Consumo de agente para regemeracién : 119,55 de la teorfa
Capacidad Gtil : 1,355,0 val/litro de resina

Z1 ensayo comparativo sin almecenamiento necesita por
lo tanto 11,55 nds de dcido clorhidrico que el experimento de acuerdo —
con el procedimiento segfin el invento; al miamo tiempo, sin almacenamien

to la capacidad fitil es 11,5 memor que segfin el procedimiento de acuer-
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do con el invento,

Se utiliza wa resina cuya capacidad dtil es indicada
por el fabricante con hasta 1,3 val/litro (capacidad total eproximadeamen
te 2,2 val/litro de resina hfimeda),

Ejemplo 2:

&l ensayo se lleva a cabo en el miamo sistema de aparg

tos que se describe en el Ejemplo 1. El modo de realizacién es idéntico

Pas$ a emplesrse una solucifn acucsa de acetato de so~
dio, con wna concentracién de 2,1 val/litro. Ia operacién de carga se —
prosiguib hasta la salida de aproximadamente 1CO ppm de sodio por la con
dueccibn de salida 5 de producto,

31 contenido medio de sodio en el 4cido acético obteni
do fue menmor de 5 ppm.

Tras alcanzarse valores de trabajo constantes se efec-
tud un balance de 4 ciclos de intercambio:

Acido puesto en libertad (conduccién 5) 2 Ne' intercambiado: 2,75 val
Centidad amwpleada de Il de nueva aportacién : 2,04 val

Consuro de dcido clorhidrico

103,0% de -
la teorfa
Capacidad Gtil : 1,57 val/li-
tro de resina
La fraccién almacenada de dcido clorhfdrico fue recogi
da después de que el pl en la salida 8 hubo alcanzado el valor de 0,3,
Tl almacensmiento se prosiguid hasta wn pH de 2,0,
La fraccién almacenada fue mezclada homogéneemente anw
tes de ser emplesda de mievo, Tenfa en promedioc un volumen de 1,735 ml,
una concentracién de iones H' de 0,87 val/litro y una concentracién de =

HaCl de 1,15 val/litro.
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Sjemplo comparativo 2.

n condiciones de experimentacién por lo demfs total-
mente idénticas al Ejemplo 2 se efectud la regeneracién sin alracenamien
to después del recipiente 2 y sin utilizacidn de una solucién de regene-
racién previa procedente del recipiente 2,

Balence:

Acido liberado & Na'© interceambiado : 2,42 val

Cantidad empleada de IX1 $ 2,84 val
Consume de 4cido clorhidrico 2 117,04 de la teorfa

L L]

Capacidad ¢til 1,38 val/litro de resina,

Sin utilizacién del procedimiento de acuerdo con el -
invento, por lo tento, el aprovechamiento de agente para regeneracién -~
es peor en alrededor de 147 de la teorfa, con simultdnea dismimiwcién de
la capacidad dtil en 12 v en condiciones de experimentacidn por lo de-

mds idénticas.

~ RELVIHOICACICHES ~

Los puntos de invencién propia y mueva que se presen-
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencién en —
Espaiia, por VEINTE afios, son los que se recogen en las redvindicaciones
siguientes:

12,- Procedimiento para la reslizacién del intercambio
de iones en el eciclo con carga ¥ con regeneracidn, caracterizado porque
en al menos una de las dos reacciones - que en lo que sigue es denani:m—-'

| da regeneracién - las corrientes lfquidas que salen de la resina durante
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la alimentacién del agente para regeneracién y durente el lavado, tras
haber alimentado el agemte para regeneracidn, siempre que todavie conten
gon agente para regenerncién précticonente utilizable - son recogidas -
camo wna Yndca fraccibn - que es homogénea en lo que se refiere a la com
posicibn y a la densidad ~ , después de lo cual esta solucién es utili-
zada de nuevo en la sigulente regeneracifm y, antes de introducir agente
para regeneracién de mmeva aportacidn, es vertida,nuevamente sobre la re
sinn, conduciéndose tanto esta fraccién mevomente utilizada como tame—
bién el agente para regencracién de mueva aportacién en contracorriente |
para la carga sobre la resina,

22 ,~ Procedimiento segfin la reivindicacién 12, carac-
terizado porque en la preparacién de 4cido DI~tartérico a partir de perd
aido de hidrégeno y 4cido maleico la regeneracién de un intercembiador -
de cationes - despuds de eliminar por lavado el 4cido cis-epordsuccinico
- con fcido clorhfdrico diluido, y la solucién saliente de regenaracién
v lavado que contiene 4cido cloriddrico es recogida con pH controlado v
es alinentada de muevo al siguiente ciclo de regeneracién en direccidn
en contracorriente con respecto a la solucién de la sal sédica de fcido
cis-epoisucefnico, mevenente sobre el intercanbiador de cationes,

38,— Procedimiento segfin la reivindicacién 22, cavac-
tarizado porque la solucién de regencracién v lavado que contiene 4dcido
clorhfdrico es recogida en el margen de pii de 0,5 a 1,5,

42 .~ Procedimiento segqin la reivindicacién 12, carac-
terizado porque la regemeracién del intercambiador de cationes en la pre
paracidn de 4cido acktico a partir de solucién de acetato de sodio - deg
puéds de heber acparado por lavado el 4cido acdtico ~ ze llewa a cabo corf
dcido clorhfdrico diluido y porque la solucién saliente de regeneracién
y lavado ¢ue contiene 4cido clorhidiico es recogida por control delpHy esd
alinentada de nuevo en el siguiente ciclo de regenewacién en direccién

en contracorriente ccn respecto a la solucién de acetato de sodio, mueva

¢
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52 = Procedimiento segin la reivindicacién 42, carac-
terizado porque la solucién de regeneracién y lavado quecontiene 4cido ~
clorhidrico es recogida dentro del margen de pH de 0,3 a 2,0,

62,~ Procedimiento para la realizacién del intercambio
de iones en el ciclo con carga y con regeneracién,

Tal y cano se ha descrito en la Memoria que antecede,-
representado en los dibujos que se acompafian y con los £ines que sme han
especificado,

Esta Momoria consta de dieciocho hojas escritas a mi—
quina por una sola cara,

Madrid, 18.5E1.1976
P.A,

Alberto de Elzaburu ‘

.
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